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Abstract of EP1 236773 

Novel surface-modified, aerosol-doped, 
pyrogenically-produced oxides are claimed. 
Surface-modified, aerosol-doped, pyrogenically- 
produced oxides are new. An Independent claim 
is also included for production of the surface- 
treated oxides by intensively mixing the doped 
oxide, optionally spraying it with water and/or 
acid, spraying with surface-modifier, optionally 
post-mixing for 15-30 minutes and then 
tempering for 1-6 hours at 100-400 degrees C. 
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(54) Oberf lachenmodrfizierte, dotierte, pyrogen hergestellte Oxide 


(57) Oberflachenmodifizierte, dotierte, pyrogen her- 


h)X 3 Si(CH 2 ) m -R\ 


gestellte Oxide, die mit einer oder mehreren Verbindun- 


i) (R)X 2 Si(CH 2 ) m -R\ 


gen aus den folgenden Gruppen oberflachenmodifiziert 


j) (R) 2 Xsi(CH 2 ) m -R' 


wurden: 


k) Silazane des Types 



a) Organosilane des Types (RO) 3 Si(C n H 2n+1 ), 
(RO) 3 Si(C n H 2n . 1 ) 

b) R'^ROJySKC,,^). (RO) 3 Si(C„H 2(v1 ) 

c) X 3 Si(C n H 2n+1 ),X 3 Si(C n H 2(>1 ) 

d) X 2 (R')Si(C n H 2n+1 ), XatR'JSKC^j,,.!) 

e) X(R") 2 Si(C n H 2n+1 ), X(R7 2 SI(C n H 2n . 1 ) 

f) (RO) 3 Si(CH 2 ) m -R\ 

g) (R'^CROySKCHjJ^R', 



R , R2Si-N-SiR 2 R■ 



I) Cyclische Polysiloxane, 

m) Polysiloxane beziehungsweise Silikonole. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft oberflachenmodifizierte, dotierte, pyrogen hergestellte Oxide, ein Verfahren zu ihrer 
Herstellung sowie ihre Verwendung. 

[0002] Mittels Aerosol dotierte, pyrogen hergestellte Oxide sind beispielsweise bekannt aus DE 1 96 50 500 A1 . 
[0003] Gegenstand der Erfindung sind oberflachenmodlfizierte, mittels Aerosol dotierte, pyrogen hergestellte Oxide. 
Bevorzugt konnen die oberflachenmodifizierten, mittels Aerosol dotierte, pyrogen hergestellten Oxide dadurch gekenn- 
zeichnet sein, dass die Oxide aus der Gruppe Si0 2 , Al 2 0 3 , Ti0 2> B 2 0 3 , Zr0 2 , ln 2 0 3 , ZnO, Fe 2 0 3 , Nb 2 0 5 , V 2 0 5 , W0 3 , 
Sn0 2 , Ge0 2 sein. 

[0004] Die Oberflachenmodifizierung kann mit einer oder mehreren Verbindungen aus den folgenden Gruppen er- 
folgen: 

a) Organosilane des Types (RO) 3 Si(C n H 2n+1 ) und (RO) 3 Si(C n H 2 n.i) 

R = Alkyl, wie zum Beispiel Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, i-Propyl-, Butyl- 
n = 1 - 20 

b) Organosilane des Types R' x (RO) y Si(C n H 2rHl ) und (RO) 3 Si(C n H 2n+1 ) 

R = Alkyl, wie zum Beispiel Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, i-Propyl-, Butyl- 

R' = Alkyl, wie zum Beispiel Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, i-Propyl-, Butyl - 

R'= Cycloalkyl 

n = 1-20 

x+y = 3 

x= 1,2 

y= 1,2 

c) Halogenorganosilane des Types X 3 Si(C n H 2r>+1 ) und XgSKC^n-i) 

X = CI, Br 
n = 1-20 

d) Halogenorganosilane des Types X 2 (R')Si(C n H 2n+1 ) und X 2 (R , )Si(C n H 2n .i) 
X = CI, Br 

R' = Alkyl, wie zum Beispiel Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, i-Propyl-, Butyl- 
R'= Cycloalkyl 
n = 1-20 

e) Halogenorganosilane des Types X(R') 2 Si(C n H 2n+1 ) und X(R , ) 2 Si(C n H 2n _ 1 ) 
X = CI, Br 

R' = Alkyl, wie zum Beispiel Methyl-, Ethyl-, 
R'= Cycloalkyl n-Propyl-, i-Propyl-, Butyl- 
n = 1 - 20 

f) Organosilane des Types (RO^SKCH^-R* 

R = Alkyl, wie Methyl-, Ethyl-, Propyl- 
m= 0,1-20 

R' = Methyl-, Aryl (zum Beispiel -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 
-C 4 F 9 , OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 
-NH 2 , -N 3 , -SCN, -CH=CH 2 , -NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 , 
-N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 
-OOC(CH 3 )C = CH 2 
-OCH 2 -CH(0)CH 2 
-NH-C0-N-C0-(CH 2 ) 5 

-NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH-(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
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-S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
-SH 

-NR'FTFT (R = Alkyl, Aryl; R M = H, Alkyl, Aryl; R ,M = H, Alkyl, Aryl, Benzyl, C 2 H 4 NR" M R nM ' mlt R ,m = A, Alkyl 
und R""' = H, Alkyl) 

g) Organosilane des Typs (R") x (RO) y Si(CH 2 ) m -R' 

R" = Alkyl x+y - 2 

= Cycloalkyl x = 1,2 
Y = 1,2 
m = 0,1 bis 20 

Methyl-, Aryl (zum Beispiel -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 
-C 4 F 9 , -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 
-NH 2 , -N 3> -SCN, -CH=CH 2 , -NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 , 
-N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 
-OOC(CH 3 )C = CH 2 
-OCH 2 -CH(0)CH 2 
-NH-CO-N-CO-(CH 2 ) 5 

-NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH-(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
-S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 

-SH - NR'R M R m (R* = Alkyl, Aryl; R" = H, 

Alkyl, Aryl; R'" = H, Alkyl, Aryl, Benzyl, C 2 H 4 NR ,,n R ,M, » mit R M " = A, Alkyl und 
H, Alkyl) 

h) Halogenorganosilane des Types X 3 Si(CH 2 ) m -R' 

X = CI, Br 
30 m = 0,1 - 20 

R' = Methyl-, Aryl (zum Beispiel -C 6 H 5) substituierte Pheneylreste) 

-C 4 F 9 , -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 

-NH 2 , -N 3 , -SCN, -CH=CH 2 , 

-NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 
35 -N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 

-OOC(CH 3 )C = CH 2 

-OCH 2 -CH(0)CH 2 

-NH-CO-N-CO-(CH 2 ) 5 

-NH-COO-CH 3l -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH-(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
40 -S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
-SH 



R' = 

15 



20 



25 R m " - 



i) Halogenorganosilane des Types (R)X 2 Si(CH 2 ) m -R* 

45 X = CI, Br 

R = Alkyl, wie Methyl,- Ethyl-, Propyl- 
m= 0,1-20 

R' = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 

-C 4 F 9 , -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 
50 -NH 2 , -N 3l -SCN, -CH=CH 2 ,-NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 , 

-N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 

-OOC(CH 3 )C = CH 2 

-OCH 2 -CH(0)CH 2 

-NH-CO-N-CO-(CH 2 ) 5 
55 -NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH-(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 , 

wobei R = Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Butyl- sein kann 

-S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 , wobei R = Methyl-, Ethyl-, Propyl-, Butyl- sein kann 

-SH 
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(j) Halogenorganosilane des Types (R) 2 X Si(CH 2 ) m -R' 

X = CI, Br 
R = Alkyl 
m= 0,1-20 

R' = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 
-C 4 F 9 , -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 
-NH 2 , -N 3 , -SCN, -CH=CH 2 , -NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 , 
-N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 
-OOC(CH 3 )C = CH 2 
-OCH 2 -CH(0)CH 2 
«NH-CO-N-CO-(CH 2 ) 5 

-NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH-(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 

-S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 

-SH 



(k) Silazane des Types 



R^Si-N-SiRjR' 
I 

H 



R = Alkyl 

R' = Alkyl, Vinyl 

(1) Cyclische Polysiloxane des Types D 3, D 4, D 5, wobei unter D 3, D 4 und D 5 cyclische Polysiloxane mit 3,4 
Oder 5 Einheiten des Typs -0-Si(CH 3 ) 2 - verstanden wird. Z.B. Octamethylcyclotetrasiloxan = D 4 



CH 3 CH 3 

H 3 C fi/ S Ov CH 3 
31 ./V 



H 3 C 



CH 3 N CH 3 



•CH 3 



(m) Polysiloxane beziehungsweise Silikonole des Types 



r 



Y-O- 



R 
1 




r R» I 
1 


Si-0 

1 




Si-0 
1 






Lr ,m J 



m 



-Y 



u 



m = 0,1,2,3,.. . 00 
n = 0,1,2,3, . . .00 
u = 0,1,2,3, . . .00 



Y=CH 3 , H, C n H 2n+1 n=l-20 
Y=Si(CH 3 ) 3 , Si(CH 3 ) 2 H 
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Si(CH 3 ) 2 OH, Si(CH 3 ) 2 (OCH 3 ) 
Si(CH 3 ) 2 (C n H 2n+1 ) n=l-20 

R = Alkyl, wie C n H 2n+1 , wobei n = 1 bis 20 ist, Aryl, wie Phenyl- und substituierte Phenylreste, (CH 2 ) n -NH 2 , H 

R' = Alkyl, wie C n H 2n+1 , wobei n = 1 bis 20 ist, Aryl, wie Phenyl- und substituierte Phenylreste, (CH 2 ) n -NH 2l H 

R" = Alkyl, wie C n H 2n+1 , wobei n = 1 bis 20 ist, Aryl, wie Phenyl- und substituierte Phenylreste, (CH 2 ) n -NH 2 , H 

R'" = Alkyl, wie C n H 2n+1 , wobei n = 1 bis 20 ist, Aryl, wie Phenyl- und substituierte Phenylreste, (CH 2 ) n -NH 2 , H 



[0005] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen oberfla- 
chenmodifizierten mittels Aerosol dotierten pyrogen hergestellten Oxide, welches dadurch gekennzeichnet ist, daG 
man mittels Aerosol dotierte pyrogen hergestellte Oxide in einem geeigneten MischgefaB vorlegt, unter intensivem 
Mischen die mittels Aerosol dotierten, pyrogen hergestellten Oxide, gegebenenfalls zunachst mit Wasser und/oder 
15 Saure anschlieBend mit dem Oberflachenmodifizierungsreagenz oder dem Gemisch aus mehreren Oberflachenmo- 
difizierungsreagentien bespriiht, gegebenenfalls 1 5 bis 30 Minuten nachmischt und anschlieBend bei einer Temperatur 
von 100 bis 400 °C uber einen Zeitraum von 1 bis 6 Stunden temper! 

[0006] Das eingesetzte Wasser kann mit einer Saure, zum Beispiel Salzsaure, bis zu einem pH-Wert von 7 bis 1 
angesauert sein. Das eingesetzte Oberflachenmodifizierungsreagenz kann in einem geeigneten Losungsmittel, wie 
20 zum Beispiel Ethanol, gelost sein. Das Mischen und/oder die Temperung kann in einer Schutzgasatmosphare, wie 
zum Beispiel Stickstoff, durchgefuhrt werden. 

[0007] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen oberfla- 
chenmodifizierten, mittels Aerosol dotierten pyrogen hergestellten Oxide, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB 
man das mittels Aerosol dotierte, pyrogen hergestellte Oxid unter SauerstoffausschluB mdglichst homogen mit Orga- 
ns nohalogensilanen vermischt, das Gemisch zusammen mit geringen Wasserdampfmengen und gegebenenfalls zusam- 
men mit einem Inertgas im kontinuierlich ablaufenden Gleichstromverfahren in einem als aufrecht stehenden, rohrfor- 
migen Ofen ausgebildeten Behandlungsraum auf Temperaturen von 200 bis 800 °C, vorzugsweise 400 bis 600 °C, 
erhitzt, diefesten und gasformigen Reaktionsprodukte voneinandertrennt, diefesten Produkte gegebenenfalls nach- 
entsauert und trocknet. 

30 [0008] Die mittels Aerosol dotierten, pyrogen hergestellten Oxide konnen dotierte, pyrogen hergestellte Oxide von 
Metallen und/oder Metalloiden sein, wobei die Basiskomponente pyrogen, mittels Flammen hydro lyse hergestellte Oxi- 
de von Metallen und/oder Metalloiden sind, die mit mindestens einer Dotierungskomponente von 0,00001 bis 20 Gew.- 
% dotiert sind, die Dotierungsmenge vorzugsweise im Bereich von 1 bis 10.000 ppm liegen kann, und die Dotierungs- 
komponente ein Metalloid und/oder Metall oder ein Metalloidsalz und/oder Metallsalz oder ein Oxid eines Metalls und/ 

35 oder Metalloide ist, und die BET-Oberflache der dotierten Oxide zwischen 5 und 600 m 2 /g liegt. 

[0009] Sie konnen hergestellt werden, indem man in eine Flamme, wie sie zur Herstellung von pyrogenen Oxiden 
mittels Flammenhydrolyse in bekannter Weise benutzt wird, ein Aerosol einspeist, dieses Aerosol vor der Reaktion 
mit dem Gasgemisch der Flammenoxidation beziehungsweise Flammenhydrolyse homogen mischt, das Aerosol-Gas- 
gemisch in einer Flamme abreagieren laBt und die entstandenen dotierten pyrogen hergestellten Oxide in bekannter 

40 Weise vom Gasstrom abtrennt, wobei als Ausgangsprodukt des Aerosols eine Salzlosung oder Suspension, die die 
Komponente der zu dotierenden Substanz, die ein Metallsalz oder Metalloidsalz oder Mischungen von beiden oder 
eine Suspension einer unloslichen Metall- oder Metal loidverbindung sein kann, enthalt, dient, wobei das Aerosol durch 
Vernebelung mittels einer Zweistoffduse oder durch einen Aerosolgenerator vorzugsweise nach der Ultraschallmetho- 
de oder durch eine andere Art der Aerosolerzeugung hergestellt wird. Ein derartiges Verfahren ist bekannt aus DE 1 96 

45 50 500A1. 

[0010] Das Aerosol kann in einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung mittels einer Vorrichtung, wie sie in 
der Figur 1 dargestellt ist, zugefuhrt werden. Dabei konnen fur die Gas- und Aerosol-Zufuhr auch die Leitungen ver- 
tauscht sein. 

[0011] In einerweiteren Ausfuhrungsform der Erfindung kann man das Aerosol mittels einer Ringdiise, die in einem 
50 beliebigen Winkei vorzugsweise senkrecht, zum Hauptgasstrom angeordnet ist, zugefuhrt werden. 

[0012] Als Basiskomponente konnen die Metal loide/Metalle Aluminium, Niob, Trtan, Wolfram, Zirkon, Germanium, 
Bor, Indium, Eisen, Vanadium, Wolfram, Zink und/oder Silicium eingesetzt werden. 

[001 3] Als Dotierkomponente konnen Metalle und/oder Metalloide und deren Verbindungen, soweit sie in einer f lus- 
sigen Losung loslich oder suspendierbar sind, eingesetzt werden. In einer bevorzugten Ausfuhrungsform konnen Ver- 
55 bindungen von Ubergangsmetallen und/oder Edelmetallen eingesetzt werden. 

[0014] Beispielsweise konnen Cer- und Kaliumsalze als Dotierungskomponenten eingesetzt werden. 

[0015] Das Verfahren der Flammenhydrolyse zur Herstellung von pyrogenen Oxiden ist aus Ullmanns Enzyklopadie 

der technischen Chemie, 4. Auflage, Band 21 , Seite 464 bekannt. 
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[0016] Durch die feine Verteiiung der Dotierungskomponente im Aerosol, sowie die hohen Temperaturen (1 .000 bis 
2.400 °C) bei der anschlieBenden Flammenhydrolyse, bei der die Dotierungskomponenten unter Umstanden weiter 
zerkleinert und/oder aufgeschmoizen werden, liegt das Dotierungsmedium wahrend der Genese des pyrogenen Oxids 
feinverteilt in der Gasphase vor, so dass ein homogener Einbau der Dotierungskomponente in das pyrogene herge- 
5 stellte Oxid moglich ist. Durch geeignete Wahl der Ausgangssalze und die Art der ProzeBfuhrung ist aber auch die 
Erzielung einer in homogenen Verteiiung moglich. 

[0017] Mit dem erfindungsgemaBen Verfahren ist es moglich, alle bekannten pyrogen hergestellten Oxide (zum Bei- 
spiel Si0 2 , Ti0 2 , Al 2 0 3 , B 2 0 3 , ZnO, ln 2 0 3 , 2r0 2 , Fe 2 0 3 , Ge0 2 , V 2 0 5 , Sn0 2 , W0 3 , Nb 2 0 5 ) mit anderen Metall- oder 
Metalloxiden oderderen Mischungen zu dotieren. 
10 [0018] Durch die Wahl geeigneter Dotierungskomponenten kann man die Aggregat- beziehungsweise Agglomerat- 
struktur des pyrogenen Oxids beeinflussen. 
Weiterhin kann man den pH-Wert des pyrogenen Oxids beeinflussen. 

[001 9] Katalytisch aktive Substanzen (zum Beispiel Cer oder Edelmetalle), die als Dotierungskomponente eingesetzt 
werden, konnen - wenn gewunscht - nahezu homogen in dem pyrogenen hergestellten Oxid verteilt werden. 
15 [0020] Auch die Phasenumwandlung bei pyrogen hergestellten Oxiden, beispielsweise von Rutil zu Anatas im py- 
rogen hergestellten Titanoxid, kann durch Dotierung beeinflusst werden. 

[0021] In einer Ausfuhrungsform der Erfindung kann eine mittels Aerosoi mit Aluminiumoxid dotierte, pyrogen her- 
gestellte Kieselsaure eingesetzt werden, bei der die Basiskomponente eine pyrogen nach Art der Flammenoxidation 
oder bevorzugt, der Flammenhydrolyse, hergestellte Kieselsaure ist, die mit einer Dotierungskomponente von 1x1 0' 4 

20 und bis 20 Gew. % dotiert ist, wobei die Dotierungsmenge vorzugsweise im Bereich von 1 bis 10.000 ppm liegt und 
die Dotierungskomponente ein Salz oder eine Salzmischung des Aluminiums oder eine Suspension einer Aluminium- 
verbindung odermetallischen Aluminiums oder Mischungen davon ist, wobei die BET-Oberflache des dotierten Oxides 
zwischen 5 und 600 m 2 /g, bevorzugt im Bereich zwischen 40 und 100 m 2 /g, liegt. 
[0022] Die Kieselsaure kann eine DBP-Zahl von unter 1 00g/1 OOg aufweisen. 

25 [0023] Die mittels Aerosol mit Aluminiumoxid dotierten pyrogen hergestellten Kieselsauren kann hergestel It werden, 
indem man in eine Flamme, wie sie zur pyrogenen Herstellung von Kieselsauren nach der Art der Flammenoxidation 
oder bevorzugt der Flammenhydrolyse benutzt wird, ein Aerosol einspeist, das Aerosol vor der Reaktion mit dem 
Gasgemisch der Flammenoxidation beziehungsweise Flammenhydrolyse homogen mischt, dann das Aerosol-Gasge- 
misch in der Flamme abreagieren laBt und die entstandenen mit Aluminiumoxid dotierten pyrogen hergestellten Kie- 

30 selsauren in bekannter Weise vom Gasstrom abtrennt, wobei zur Herstellung des Aerosols eine waBrige Losung dient, 
die Salze oder Salzmischungen des Aluminiums oder das Metall selbst in geloster oder suspendierter Form oder 
Mischungen davon enthalt, wobei das Aerosol durch Vernebelung mittels einer Zweistoffduse oder durch eine andere 
Art der Aerosolherstellung, vorzugsweise durch einen Aerosolgenerator nach der Ultraschallvemebelung, hergestellt 
wird. 

35 [0024] Als Salze konnen beispielsweise eingesetzt werden: AICI 3 , AI 2 (S0 4 ) 3 , AI(N0 3 ) 3 . 

[0025] Ein weitererGegenstand der Erfindung ist die Verwendung der erfindungsgemaBen oberflachenmodifizierten 
dotierten pyrogen hergestellten Oxide als 

Verbesserung der Oberflachengute in Beschichtungssystemen 
40 - Verstarkerfulistoff in Silikonkautschuk, Gummi und Harzen 
Ladungsstabilisator und Rieselhilfsmittel in Tonerpulver 

- Rieselhilfsmittel (free-flow-agent) 
Antiblockingmittel, zum Beispiel in Folien 
UV-Blocker, zum Beispiel in Kosmetika 

45 - Verdickungsmittel, zum Beispiel in Lacken und anderen Beschichtungssystemen 

- Verdickungsmittel, zum Beispiel in Harzen wie Polyester 

[0026] Durch die Oberflachenmodifizierung lassen sich die erfindungsgemaBen Produkte schneller und in hoherer 
Konzentration in organische Systeme wie zum Beispiel Polyesterharz einarbeiten. 

50 

Beispiele 

[0027] Die Brenneranordnung, die in den Beispielen 1 bis 5 verwendet wird, ist in Figur 1 schematisch dargestellt 
[0028] GemaB Figur 1 ist das Kernstuck der Apparatur der Brenner 1 bekannter Bauart, wie er zur Herstellung von 
55 pyrogenen Oxiden ublicherweise verwendet wird. 

Der Brenner 1 besteht aus dem Zentralrohr 2, das in die Diise 3, aus welcher der Hauptgasstrom in den Brennerraum 
stromt und dort abbrennt, mundet Die innere Diise ist von der weiteren Ringduse 4 (Mantelduse), aus der zur Ver- 
meidung von Anbackungen Ring- oder Sekundar- Wasserstoff ausstromt, umgeben. 
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In dem Zentralrohr befindet sich das Axiatrohr 5, das einige Zentimeter vor der Duse 3 des Zentralrohrs 2 endet. In 
das Axialrohr 5 wird das Aerosol eingespeist, wobei auf der letzten Strecke des Zentralrohres 2 der Aerosol-Gasstrom 
des Axialrohres 5 mit dem Gasstrom des Zentralrohres 2 homogen gemischt wird. 

Das Aerosol wird in dem Aerosol-Generator 6 (Ultraschallvemebler) erzeugt. Als Aerosoledukt wird eine waBrige Salz- 
5 losung, die das zu dotierende Metall oder Metalloid als Salz in geloster Oder dispergierter/suspendierter Form enthalt, 
verwendet. 

Das von dem Aerosol-Generator 6 erzeugte Aerosol wird mittels eines Traggasstromes durch die Heizzone 7, wo das 
Wasser verdampft und in der Gasphase kleine Salzkristalle in feinverteilter Form zuruckbleiben, geleitet. Eine derartige 
Vorrichtung ist bekannt aus DE 196 50 500 A1 . 

10 

Beispiel 1 (Dotierung mit Cer) 

[0029] Es werden 4,44 kg/h SiCI 4 bei ca. 130 °C verdampft und in das Zentralrohr des Brenners eingefuhrt. In das 
Zentralrohr werden zusatzlich 3 Nm 3 /h Primar- Wasserstoff und 8,0 Nm 3 /h Luft eingespeist. Das Gasgemisch stromt 
is aus der inneren Duse des Brenners und brennt in den Brennerraum und das sich daran anschlieBende wassergekuhlte 
Flammrohr. 

In die Mantelduse, die die Zentralduse umgibt, werden zur Vermeidung von Anbackungen an den Dusen 0,5 Nm 3 /h 
Manteloder Sekundar- Wasserstoff eingespeist. 

In den Brennerraum werden zusatzlich 12 Nm 3 /h Sekundar-Luft eingespeist. 
20 Aus dem Axialrohr stromt das Aerosol in das Zentralrohr. Das Aerosol ist ein Cersalz- Aerosol, welches durch Ultra- 
schallvernebelung einer 5 % waBrigen Cer(lll)-Chlorid-L6sung in dem Aerosol-Generator in einer Menge von 210 g/h 
erzeugt wird. 

[0030] Das Cersalz-Aerosol wird mit Hilfe des Traggases von 0,5 Nrr^/h Luft durch eine beheizte Leitung gefuhrt, 
wobei das Aerosol bei Temperaturen urn ca. 180 °C in ein Gas und ein Salzkristall-Aerosol ubergeht. 
25 [0031] Am Brennermund betragt die Temperatur des Gasgemisches (Si Cl 4 - Luft- Wasserstoff, Aerosol) 1 80 °C. 

[0032] Die Reaktionsgase und die entstandene mit Cer dotierte, pyrogen hergestellte Kieselsaure werden durch 
Anlegen eines Unterdrucks durch ein Kuhlsystem gesaugt und dabei auf ca. 100 bis 160 °C abgekiihlt. In einem Filter 
oder Zyklon wird der Feststoff von dem Gasstrom abgetrennt. 

[0033] Die dotierte, pyrogen hergestellte Kieselsaure fallt als weiBes feinteiliges Pulver an. In einem weiteren Schritt 
30 werden bei emohter Temperatur durch Behandlung mit wasserdampfhaltiger Luft die anhaftenden Salzsaurereste von 
der Kieselsaure entfernt. 

[0034] Die BET-Oberflache der dotierten, pyrogen hergestellten Kieselsaure betragt 143 m 2 /g. 
Die Herstellparameter sind in derTabelle 1 zusammengefasst. 

[0035] Weitere analytische Daten der erhaltenen pyrogenen Kieselsaure sind in der Tabelle 2 angegeben. 

35 

Beispiel 2 (Dotierung mit Cer) 

[0036] Es werden 4,44 kg/h SiCI 4 bei ca. 130 °C verdampft und in das Zentralrohr des Brenners eingefuhrt. In das 
Zentralrohr werden zusatzlich 3 Nm 3 /h Primar-Wasserstoff und 8,7 Nm 3 /h Luft eingespeist. Das Gasgemisch stromt 
40 aus der inneren Duse des Brenners und brennt in den Brennerraum und das sich daran anschlieBende wassergekuhlte 
Flammrohr. 

In die die Zentralduse umgebende Mantelduse werden zur Vermeidung von Anbackungen an den Dusen 0,5 Nm 3 /h 
Manteloder Sekundar- Wasserstoff eingespeist. In den Brennerraum werden zusatzlich 12 Nm 3 /h Sekundar-Luft ein- 
gespeist. 

45 [0037] Aus dem Axialrohr stromt das Aerosol in das Zentralrohr. Das Aerosol ist ein Cersalz-Aerosol, welches durch 
Ultraschallvemebelung aus einer 5 % waBrigen Cer(lll)-Chlorid-L6sung im Aerosol-Generator in einer Menge von 205 
g/h erzeugt wird. 

[0038] Das Cersalz-Aerosol wird mit Hilfe des Traggases von 0,5 Nm 3 /h Luft durch eine beheitzte Leitung gefuhrt, 
wobei das Aerosol bei Temperaturen um ca. 1 80 °C in ein Gas und ein Salzkristall-Aerosol ubergeht. 
50 [0039] Am Brennermund betragt die Temperatur des Gasgemisches (SiCI 4 -Luft-Wasserstoff, Aerosol) 1 80 °C. 

[0040] Die Reaktionsgase und die entstandene mit Cer dotierte, pyrogen hergestellte Kieselsaure werden durch 
Anlegen eines Unterdrucks durch ein Kuhlsystem gesaugt und dabei auf ca. 1 00 bis 1 60 °C abgekiihlt. In einem Filter 
oder Zyklon wird der Feststoff von dem Gasstrom abgetrennt. 

[0041] Die dotierte, pyrogene Kieselsaure fallt als weiBes feinteiliges Pulver an. In einem weiteren Schritt werden 
55 bei erhohter Temperatur durch Behandlung mit wasserdampfhaltiger Luft die anhaftende Salzsaurereste von der py- 
rogenen Kieselsaure entfernt. 

[0042] Die BET-Oberflache der dotierten pyrogenen Kieselsaure betragt 21 7 m 2 /g. 

Die Herstellparameter sind in der Tabelle 1 zusammengefasst. Weitere analytische Daten der erhaltenen pyrogenen 
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Kieselsaure sind in derTabelle 2 angegeben. 
Beispiel 3 (Dotierung mit Kaliumsalzen) 

[0043] Es werden 4,44 kg/h SiCI 4 bei ca. 130 °C verdampft und in das. Zentralrohr des Brenners eingefuhrt. In das 
Zentralrohr werden zusatzlich 3 Nm 3 /h Primar-Wasserstoff und 8,7 Nm 3 /h Luft eingespeist. Das Gasgemisch stromt 
aus der inneren Dusedes Brenners und brennt in den Brennerraum und das sich daran anschlieBende wassergekuhlte 
Flammrohr. 

In die die Zentralduse umgebende Mantelduse werden zur Vermeidung von Anbackungen an den Dusen 0,5 Nm 3 /h 
Manteloder Sekundar- Wasserstoff eingespeist. 

[0044] Aus dem Axialrohr stromt das Aerosol in das Zentralrohr. Das Aerosol ist ein Kaliumsalz-Aerosol, welches 
durch. Ultraschallvernebelung einer 0,5 % waBrigen Kaliumchlorid-Losung in dem Aerosol-Generator in einer Menge 
von 215 g/h erzeugt wird. 

[0045] Das Kaliumsalz-Aerosol wird mit Hilfe des Traggases von 0,5 IMm 3 /h Luft durch eine beheizte Leitung gefuhrt, 
wobei das Aerosol bei Temperaturen urn 180 °C in ein Gas und ein Salzkristall-Aerosol iibergeht. 
[0046] Am Brennermund betragt die Temperatur des Gasgemisches (SiCI 4 -Luft- Wasserstoff, Aerosol) 180 °C. 
[0047] Die Reaktionsgase und die entstandene mit Kalium dotierte, pyrogen hergestellte Kieselsaure werden durch 
Anlegen eines Unterdrucks durch ein Kuhlsystem gesaugt und dabei der Parti kel-Gasstrom auf ca. 100 bis 160 °C 
abgekuhtt. In einem Filter Oder Zyklon wird der Feststoff von dem Gasstrom abgetrennt. 

[0048] Die dotierte pyrogene Kieselsaure fallt als weiBes feinteiliges Pulver an. In einem weiteren Schritt werden bei 
erhohter Temperatur durch Behandlung mit wasserdampfhaltiger Luft die anhaftenden Salzsaurereste von der pyro- 
genen Kieselsaure entfernt. 

Die BET-Oberflache der dotierten pyrogenen Kieselsaure betragt 199 m 2 /g. 

Die Herstellparametersind in derTabelle 1 zusammengefasst. Weitere analytische Daten der erhaltenen Kieselsaure 
sind in derTabelle 2 angegeben. 
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Beisplel 4 

[0049] Herstellung einer mittels Aerosol mit Aluminiumoxid dotierten pyrogen hergestellten Kieselsaure mit niedriger 
BET-Oberflache. 

5 [0050] 5,25 kg/h SiCI 4 werden bei ca. 1 30 °C verdampft und in das Zentralrohr 2 des Brenners 1 bekannter Bauart 
uberfuhrt. In das Zentralrohr 2 werden zusatzlich 3,47 Nm 3 /h (Primar-) Wasserstoff und 3,76 Nm 3 /h Luft sowle 0,95 
Nm 3 /h Sauerstoff eingespeist. Das Gasgemisch stromt aus der Duse 3 des Brenners 1 und brennt in den Brennerraum 
und das daran anschlieBende wassergekuhlte Flammrohr. 

[0051] In die Ringduse 4 werden 0,5 Nm 3 /h (Mantel- oder Sekundar-) Wasserstoff und 0,3 Nm 3 /h Stickstoff einge- 
10 speist. 

[0052] In den Brennerraum werden noch zusatzlich 20 Nm 3 /h (Sekundar-) Luft eingespeist. 
[0053] Aus dem Axialrohr 5 stromt der zweite Gasstrom in das Zentralrohr 2. 

[0054] Der zweite Gasstrom besteht aus dem Aerosol, das durch Ultraschallvernebelung von AICI 3 -L6sung in der 
separaten Vernebelungseinheit 6 erzeugt wird. Der Aerosolgenerator 6 vemebelt dabei 460 g/h 2,29-prozentige 
15 waBrige Aluminiumchloridlosung. Das Aluminiumchloridaerosol wird mit Hilf e des Traggases von 0,5 Nm 3 /h Luft durch 
die geheizte Leitung gefuhrt, wobei das waBrige Aerosol bei Temperaturen urn ca. 1 80 °C in ein Gas und ein Salzkristall 
ubergeht. 

[0055] Am Brennermund betragt die Temperatur des Gasgemisches (SiCI 4 -Luft-Wasserstoff, Wasser-Aerosol) 180 

°C. 

20 [0056] Die Reaktionsgase und die mittels Aerosol mit Aluminiumoxid dotierte pyrogen hergestellte Kieselsaure wer- 
den durch Anlegen eines Unterdruckes durch ein Kuhlsystem gesaugt. Dabei wird der Parti kel-Gasstrom auf ca. 100 
bis 160 °C abgekuhlt. In einem Zyklon wird der Feststoff von dem Abgasstrom abgetrennt. 
[0057] Die mittels Aerosol mit Alumiumoxid dotierte pyrogen hergestellte Kieselsaure fallt als weiBes feinteiliges 
Pulver an. In einem weiteren Schritt werden bei erhohter Temperatur durch Behandlung mit wasserdampfhaltiger Luft 

25 noch anhaftende Salzsaurereste von der Kieselsaure entfernt. 

[0058] Die mit BET-Oberflache der mittels Aerosol mit Aluminiumoxid dotierten pyrogenen Kieselsaure betragt 55 
m 2 /g. 

[0059] Die Herstellbedingungen sind in Tabelle 3 aufgefuhrt. Weitere analytische Daten der Kieselsaure werden in 
Tabelle 4 angegeben. 

30 

Beispiel 5 

[0060] Herstellung einer mittels Aerosol mit Aluminiumoxid dotierten pyrogen hergestellten Kieselsaure mit hoher 
BET-Oberflache. 

35 [0061] 4,44 kg/h SiCI 4 werden bei ca. 130 °C verdampft und in das Zentralrohr 2 des Brenners 1 bekannter Bauart 
uberfuhrt. In das Zentralrohr 2 werden zusatzlich 3,15 Nm 3 /h (Primar-) Wasserstoff und 8,2 Nm 3 /h Luft eingespeist. 
Das Gasgemisch stromt aus der Duse 3 des Brenners 1 und brennt in den Brennerraum und das daran anschlieBende 
wassergekuhlte Flammrohr. 

[0062] In die Ringduse 4 werden 0,5 Nm 3 /h (Mantel- oder Sekundar-) Wasserstoff und 0,3 Nm 3 /h Stickstoff einge- 
40 speist. 

[0063] In den Brennerraum werden noch zusatzlich 12 Nm 3 /h (Sekundar-) Luft eingespeist. 
[0064] Aus dem Axialrohr 5 stromt der zweite Gasstrom in das Zentralrohr 2. 

[0065] Der zweite Gasstrom besteht aus dem Aerosol, das durch Ultraschallvernebelung von AICI 3 -L6sung in der 
separaten Vernebelungseinheit 6 erzeugt wird. Der Aerosolgenerator 6 vemebelt dabei 450 g/h 2,29-prozentige 
45 waBrige Aluminiumchloridlosung. Das Aluminiumchloridaerosol wird mit Hiife des Traggases von 0,5 Nm 3 /h Luft durch 
die geheizte Leitung gefuhrt, wobei das waBrige Aerosol bei Temperaturen urn ca. 1 80 °C in ein Gas und ein Salzkristall 
ubergeht. 

[0066] Am Brennermund betragt die Temperatur des Gasgemisches (SiCI 4 -Luft-Wasserstoff, Wasser-Aerosol) 180 
°C. 

50 [0067] Die Reaktionsgase und die mittels Aerosol mit Aluminiumoxid dotierte pyrogen hergestellte Kieselsaure wer- 
den durch Anlegen eines Unterdruckes durch ein Kuhlsystem gesaugt. Dabei wird der Parti kel-Gasstrom auf ca. 100 
bis 1 60 °C abgekuhlt. In einem Zyklon wird der Feststoff von dem Abgasstrom abgetrennt. 

[0068] Die mittels Aerosol mit Alumiumoxid dotierte pyrogen hergestellte Kieselsaure fallt als weiBes feinteiliges 
Pulver an. In einem weiteren Schritt werden bei erhohter Temperatur durch Behandlung mit wasserdampfhaltiger Luft 
55 noch anhaftende Salzsaurereste von der Kieselsaure entfernt. 

[0069] Die mit BET-Oberflache der mittels Aerosol mit Aluminiumoxid dotierten pyrogenen Kieselsaure betragt 203 m 2 /g. 
[0070] Die Herstellbedingungen sind in Tabelle 3 aufgefuhrt. Weitere analytische Daten der Kieselsaure werden in 
Tabelle 4 angegeben. 
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[0071] Ein Oxid gemaB Beispiel 4 wird in einem geeigneten MischgefaB unter intensivem Mischen, gegebenenfalls 
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zunachst mit Wasser oder verdunnter Saure und anschlieBend mit einem oder mehreren oder einem Gemisch aus 
mehreren Oberflachenmodifizierungs-reagentien (Hydrophobierungsmittel) bespruht, gegebenenfalls 15 bis 30 Minu- 
ten nachgemischt und bei einer Temperatur von 100 bis 400 °C Ciber einen Zeitraum von 0,5 - 6 h getempert. Die 
Temperung kann unter Schutzgas erfolgen. 
5 [0072] Die angewandten Mengenverhaltnisse sind in der Tabelle 5 aufgefuhrt. 

Die physikalisch-chemischen Kenndaten der erhaltenen oberflachenmodlfizierten Oxide sind in der Tabelle 6 aufge- 
fuhrt 



Tabelle 5 



Bezeichnung 


Hydrophob. 


Teile/100Teile 


H 2 0-ZusatzTei!e/ 


Temperzeit 


Temper- 




mittel* 


Oxid 


100Teile Oxid 


(h) 


Temperatur 












(°C) 


Beispiel 6 


Si 108 


5 


1 ** 


2 


120 


Beispiel 7 


HMDS 


5 


1 


2 


140 


Beispiel 8 


HMDS 


10 


2 


2 


140 


Beispiel 9 


PDMS 


7,5 




2 


400 


Beispiel 10 


AMEO 


7 


2 


3 


130 



* Si 108: Octyttrimethoxysilan 

HMDS: Hexamethyldlsilazan 

PDMS: Polydimethylsiloxan, hier Rhodorsil 47 V 100 

AMEO: y- Amlnopropyttriethoxysllan 



** Hier wurde anstelle von H 2 0 0,01 n HCL eingesetzt 

25 



Tabelle 6 



Physikalisch-chemische Daten der hergestellten Oxide 


Bezeichnung 


BET-Oberflache 
(m2/g) 


PH-Wert 


Stampfdichte 

(g/i) 


C-Gehalt 
(%) 


Trocknungsverlust 
(%) 


Gluhveriust 
(%) 


Beispiel 6 


46 


6,4 


92 


2,0 


0,8 


2,9 


Beispiel 7 


51 


7,2 


104 


0,8 


0,1 


0,9 


Beispiel 8 


48 


6,2 


107 


0,9 


0,2 


0,8 


Beispiel 9 


45 


7,2 


104 


2,0 


0,1 


2,1 


Beispiel 10 


49 


9,6 


94 


1,1 


0,8 


2,0 



40 

Patentanspruche 

1. Oberflachenmodifizierte, mittel Aerosol dotierte, pyrogen hergestellte Oxide. 

45 2. Oberflachenmodifizierte, mtttels Aerosol dotierte, pyrogen hergestellte Oxide, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Oxide Oxide aus der Gruppe Gruppe Si0 2 , Al 2 0 3 , Ti0 2 , Be0 3 , Zr0 2 , ln 2 0 3 , ZnO, Fe 2 0 3 , Nb 2 0 5 , V 2 0 5 , W0 3 , 
Sn0 2 , Ge0 2 sind. 

3. Oberflachenmodifizierte mittels Aerosol dotierte pyrogen hergestellte Oxide gemaB den Anspriichen 1 oder 2, 
so dadurch gekennzeichnet, das sie mit einer oder mehreren Verbindungen aus den folgenden Gruppen oberfla- 
chenmodifiziert sind: 

a) Organosilane des Types (RO) 3 Si(C n H 2n+1 ) und (RO) 3 Si(C n H 2rH ) 

55 R = Alkyl 

n = 1-20 

b) Organosilane des Types R' x (RO) y Si(C n H 2n+1 ) und (RO) 3 Si(C n H 2n+1 ) 
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50 



R = Alkyl 

R* = Alkyl 

R' = Cycloalkyl 

n = 1-20 

x+y = 3 

x= 1,2 

y= 1,2 

c) Halogenorganosilane des Types X 3 Si(C n H 2n+1 ) und X 3 Si(C n H 2n . 1 ) 

X = CI, Br 
n = 1-20 

d) Halogenorganosilane des Types X 2 (R')Si(C n H 2n+1 ) und X 2 (R , )Si(C n H 2n . 1 ) 

X = CI, Br 
R' = Alkyl 
R' = Cycloalkyl 
n = 1-20 

e) Halogenorganosilane des Types X(R') 2 Si(C n H 2n+1 )) und X(R , ) 2 Si(C n H 2rv1 ) 



X = CI, Br 
R' = Alkyl 
25 R' = Cycloalkyl 

n = 1-20 

f) Organosilane des Types (RO) 3 Si(CH 2 ) m -R' 

30 R = Alkyl 

m= 0,1-20 

R' = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 
-C 4 F 9) OCF 2 -CHF-CF 3> -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 
-NH 2 , -N 3 , -SCN, -CH=CH 2> -NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 
35 -N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 
-OOC(CH 3 )C = CH 2 
-OCH 2 -CH(0)CH 2 
-NH-CO-N-CO-(CH 2 ) 5 

-NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH-(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
40 -S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
-SH 

- NRWR'" (R 1 = Alkyl, Aryl; R" = H, Alkyl, Aryl; R'" = H, Alkyl, Aryl, Benzyl, C 2 H 4 NR" M R mm mlt R" 
A, Alkyl und R ,,m = H, Alkyl) 



g) Organosilane des Typs (R'^RO^SifCH^-R' 



R" = Alkyl x+y = 2 

= Cycloalkyl x =1,2 



Y = 1,2 

m =0,1 bis 20 



55 R' = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 .substituierte Phenylreste) 

-C 4 F 9 , -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 
-NH 2 , -N 3 , -SCN, -CH=CH 2 , -NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 , 
-N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 
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-OOC(CH 3 )C = CH 2 

-OCH 2 -CH(0)CH 2 

-NH-CO-N-CO-(CH 2 ) 5 

-NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH-(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
5 -S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
-SH 

-NR'R'R" (R 1 = Alkyl, Aryl; R" = H, Alkyl, Aryl; R' M = H, Alkyl, Aryl, Benzyl, C 2 H 4 NR ,m R" m mit R"" = A, 

Alkyl und 

R = H, Alkyl) 

10 

h) Halogenorganosilane des Types X 3 Si(CH 2 ) m -R' 



X = CI, Br 
m= 0,1-20 

15 R' = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Pheneylreste) 

-C 4 F 9 , -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 

-NH 2 , -N 3 , -SCN, -CH=CH 2 , 

-NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 , 

-N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 
20 -OOC(CH 3 )C = CH 2 

-OCH 2 -CH(0)CH 2 

-NH-CO-N-CO-(CH 2 ) 5 

-NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH-(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
-S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 
25 -SH 



i) Halogenorganosilane des Types (R)X 2 Si(CH 2 ) m -R' 



X = CI, Br 

30 R B Alkyl, wie Methyl,- Ethyl-, Propyl- 

m= 0,1-20 

R' = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 

-C 4 F 9 , -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 

-NH 2 , -N 3 , -SCN, -CH-CH 2 , , -NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 , 
35 -N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 

-OOC(CH 3 )C = CH 2 

-OCH 2 -CH(0)CH 2 

-NH-CO-N-CO-(CH 2 ) 5 

-NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH- 
40 (CH 2 ) 3 Si(OR) 3 

-S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 

-SH 



j) Halogenorganosilane des Types (R) 2 X Si(CH 2 ) m -R' 

45 

X = CI, Br 
R = Alkyl 
m= 0,1-20 

R' = Methyl-, Aryl (z.B. -C 6 H 5 , substituierte Phenylreste) 
50 -C 4 F 9 , -OCF 2 -CHF-CF 3 , -C 6 F 13 , -0-CF 2 -CHF 2 

-NH 2 , -N 3 , -SCN, -CH=CH 2 , -NH-CH 2 -CH 2 -NH 2 , 

-N-(CH 2 -CH 2 -NH 2 ) 2 

-OOC(CH 3 )C = CH 2 

-OCH 2 -CH(0)CH 2 
55 -NH-CO-N-CO-(CH 2 ) 5 

-NH-COO-CH 3 , -NH-COO-CH 2 -CH 3 , -NH-(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 

-S x -(CH 2 ) 3 Si(OR) 3 

-SH 
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k) Silazane des Types 



R , R 2 Si-N«SiR 2 R' 

I 

H 

R = Alkyl 

R' = Alkyl, Vinyl 

I) Cyclische Polysiloxane des Types D 3, D 4, D 5 zum Beispiel Octamethylcyclotetrasiloxan = D 4 



CH 3 CH 3 

H 3 C XT O x CH 3 

3\ / s. . 



H 3 C / /° 



CH 3 



CH3 V CH 3 



m) Polysiloxane beziehungsweise Silikondle des Types 



r 



Y-O- 



I 




1 


Si-0 
I 




Si-0 
1 


U' J 




pill 


v. 


m 





m = 0,1,2,3, . . .00 
n = 0,1,2,3,.. .00 
-Y u = 0,1,2,3, . . .00 

Y=CH 3 , H, C^Hgn+i n=l-20 
u Y=Si(CH 3 ) 3 , Si(CH 3 ) 2 H 

Si(CH 3 ) 2 OH, Si(CH 3 ) 2 (OCH 3 ) 
SMC^)^^) n=l-20 



R = Alkyl, Aryl, (CH 2 ) n -NH 2 , H 

FT = Alkyl, Aryl, (CH 2 ) n -NH 2 , H 

R" = Alkyl, Aryl, (CH 2 ) n -NH 2 , H 

R " = Alkyl, Aryl, (CH 2 ) n -NH 2 , H 

Verfahren zur Herstellung der oberflachenmodifizierten Oxide gemass Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeich- 
net, daB man mittels Aerosol dotiertes, pyrogen hergestellte Oxide in einem geeigneten MischgefaB vorlegt unter 
intensivem Mischen die Oxide, gegebenenfalls zunachst mit Wasser und/oder Saure und anschlieBend mit einem 
Oberflachenmodifizierungs-reagens oder einem Gemisch aus mehreren Oberflachenmodi-fizierungsreagentien 
bespruht, gegebenenfalls 15 bis 30 Minuten nachmischt und bei einer Temperatur von 100 bis 400 °C uber einen 
Zeitraum von 1 bis 6 h tempert. 

Verwendung der oberflachenmodif izierten Oxide als Verstarkerfullstoff. 
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